



































systems  (MEMS),  thin  films  are  deposited  for  specific  functions.  In  some  occasions, 
mechanical durability of the thin films is also important. Magnetic storage hard disk drives 
(HDD)  are  a  good  example  where  nanotribology  at  the  head-disk  interface  (HDI)  is 








of  the  nanomechanical  and  nanotribological  properties  of  the  solid  thin  films  with 
thickness  of  less  than  20  nm.  A method  combining  finite  element  analysis  (FEA)  and 
nanoindentation was proposed to extract nanomechanical properties from nanoindentation 
data  for  multilayered  samples.  A  highly  sensitive  nanomechanical  transducer  was 
introduced  to  perform  sub-5  nm  shallow  nanoindentation  experiments  on  thin  films 
deposited at different conditions. To study the tribological performance of DLC films at 






The  present  thesis  also  proposes  a  mathematical  model  to  quantitatively  predict  the 
hydrodynamic lubrication effects of the molecularly thin lubricant between the head and 
the  disk  surfaces.  After  considering  the  nanorheological  behavior  of  the  lubricant,  the 








their  applications  to  other  MEMS  devices  where  tribology  issues  are  of  important 
concerns.  The  shallow  nanoindentaton  instrument  and  FEA-based  characterization 
method can be applicable any other solid  thin  films. The high-temperature  tribological 
properties of a ultra-thin DLC films utilize a unique test rig but the findings are generally 
instructive in understanding behaviors of DLC at high temperature. The nano-lubrication 
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μ     Friction coefficient 
ν     Poisson’s ratio 



































































































































































































































































































































































1.1 Introduction to nanotribology 
The  word  tribology  derives  from  Greek,  meaning  “knowledge  of  rubbing.” 
According to Wikipedia (Wikipedia contributors, 2017), “tribology is the study of science 
and  engineering  of  interacting  surfaces  in  relative motion.”  It  includes  the  study  and 
application  of  the  principles  of friction, lubrication and wear.  Tribology  is  a  branch 
of mechanical engineering and materials science”. With development of manufacturing, 
deposition  and  characterization  techniques,  the  study  of  tribology  has  also  reached 
nanoscale  dimensions  and  given  birth  to  the  term  “nanotribology.”  Figure  1.1  shows 
elements involved in nanotribology. It is an interdisciplinary area involving knowledge of 
interfacial forces (adhesion and friction), characterization of nanomechanical properties 
























The  distance  between  the  head  and  the  media  is  called  “Head-media  spacing 
(HMS).” HMS is an important terminology in the hard disk drive (HDD) industry because 
it is the key factor in determining the areal density of the HDD. The smaller HMS is, the 







In addition,  if we consider surface  roughness  that  is about 0.2 nm (rms values), which 
means the highest asperity is 0.6 nm. Given an HMS of 10 nm, the actual margin for the 
head to fly over the disk surface without direct contact is less than 5 nm. As a result, there 














heating can give  rise  to  transient high  temperature  that  leads  to data erasure  (Roy and 
Brand, 2007). Meanwhile, the high velocity impact can destroy the head material as well. 










1.3 Objectives and outlines 
Due to the importance of HDI nanotribology, the present thesis is dedicated to the 
improvement of mechanical reliability of HDDs by reducing tribology induced failures. 
In  fact,  applications of  the  findings  in  the present  thesis  can be  extended  to  any  other 
MEMS  devices  that  have  nanotribological  issues.  Fig.  1.5  depicts  the  outline  of  the 
research work in the form of a flowchart. The work can be categorized from two aspects. 
The  x-axis  represents  categorization  by  elements  for  research  methodology  including 













 (1)  Solid-contact  regime  (Chapters  2,  3,  4  and  5).  This  regime  takes  up  the 
majority of the contents in the present research as the core of the HDD, the recording layer, 
is sandwiched in multiple layers of thin films. Comparing to the previous two parts, this 
part  has  a  good  amount  of  experimental  work  using  nanoindentation,  nanoscratch  and 
nanowear techniques. These techniques were employed to measure the nanomechanical 
and nanotribological properties of thin films.  
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from  loading-unloading  responses  by  curve-fitting.  In  Chapter  3,  a  highly  sensitive 
nanomechanical transducer was developed to achieve sub-10 nm shallow nanoindentation 
experiments.  Then,  the  sensitive  transducer  was  utilized  to  measure  nanomechanical 
properties of 14-nm nanocomposite recording layers, as demonstrated in Chapter 4. The 
nanotribological  properties  were  also  characterized  using  a  regular  nanoindentation 
transducer. In Chapter 5, the thesis demonstrates high-temperature tribologoical testing on 
an ultra-thin DLC coating using a state-of-the-art high-temperature stage, which provides 









and  used  to  decide  the  safe  clearance  or  spacing  in  the  HDD  industry.  The  present 








1.4 Recommended future work 
As continuation of the work by present thesis, high-temperature contact mechanics 
between two rubbing surfaces can be one path of the future work. With the current high-
temperature  nano-mechanical  stage,  it  is  feasible  to  characterize  dependence  of 






















2.1 Introduction to FEA-nanoindentation method 
The  indentation  and  specifically  nanoindentation  technique  is  widely  used  to 











here,  they demand high-resolution  force  and displacement  sensors  to  ensure  low noise 
level and very sharp indenters to cause plastic deformation at low contact depths (Yu et 
al., 2005; Lee et al., 2007). Another obstacle for characterizing and measuring mechanical 
properties  of  such  ultra-thin  films  is  substrate  effects.  It  is  generally  accepted  that  the 








evaluated  by  relying  on  numerical  solutions  of  the  stress  field  for  the  film/substrate 
composite (King, 1987; Yu et al., 1990). Such techniques assume that indenters have a 
perfect  geometry,  such  as  flat-ended  cylindrical,  quadrilateral,  and  triangular  punches 
(King, 1987), and conical and spherical punches (Yu et al., 1990). For contact depths on 
the order of 100 nm or more, these methods are effective in determining substrate effects. 
However,  when  the  contact  depth  is  shallow  (less  than  20  nm),  minute  defects  of  the 
indenter tip (especially at the very top of the tip) have a significant effect, and thus cannot 
be neglected, and are addressed in this work. 
The  Finite  Element  Method  (FEM)  has  been  used  to  investigate  mechanical 
properties  of  thin  films,  combined  with  the  nanoindentation  technique.  FEM-
nanoindentation  techniques  follow  the  same  routine,  namely  adjusting  the  FEM  input 
mechanical  properties  until  the  force-displacement  response  correlates  well  with  the 
experimental nanoindentation measurements, and  the best-fit mechanical properties are 
regarded  as  FEM-extracted  mechanical  properties.  Usually  the  materials  are  taken  as 
elastic perfectly plastic  to  reduce complexity and also  to avoid multiple solutions with 
variable strain hardening coefficients. Bhattacharya and Nix (1988) used FEM to simulate 
load-depth  responses  by  nanoindentation  experiments  for  Si,  Al  and  Ni.  Pethica  et  al. 





















































 , E and v  are  the elastic modulus and 
Poisson’s ratio of the sample, Ei  and vi are the corresponding properties for the indenter; 
A is the projected contact area that usually takes the following form: 
  =   ℎ 




























2.3.1 Calibration experiments on Fused Quartz 
The present study utilizes a commercial nanoindenter Triboscope (Hysitron, Inc., 
MN)  and  a  diamond  cube  corner  probe.  To  obtain  the  area  function  of  the  probe, 
experiments were performed on Fused Quartz standard sample using a triangular load with 
the maximum load varying from 20 µN to 120 µN. The measured elastic modulus and 











































































in  this  paper,  and  the  increasing  trend  at  shallow depths  in  Fig.  2.1  is  contrary  to  the 
indentation size effects in crystalline materials (Nix and Gao, 1998). This phenomenon is 
attributed to tip bluntness (Lemoine et al. 2007) and/or contribution from elastic recovery 
(Yeo  and  Polycarpou,  2007).  No  matter  how  this  phenomenon  is  induced,  the 
nanoindentation  hardness  and  modulus  at  shallow  depths  (hc<10%Rtip)  based  on  the 
Oliver-Pharr  method  are  underestimated  and  cannot  be  taken  as  the  real  intrinsic 
mechanical property values. 













deformation.  Their  reduced  area  function  results  in  hardness  values  that  are  in  better 
agreement  with  reference  values,  at  very  shallow  depths.  However,  the  proposed 
correction in by Yeo and Polycarpou (2007) relies on extremely shallow indentation data 
(to  cause  elastic  deformation  only),  which  are  not  readily  obtainable  with  standard 






























  =    +    ℎ 





























As  per  the  geometry  proposed  in  Fig.  2.4,  the  present  study  modifies  the 
formulation  of  Yu  et  al.  and  proposes  more  generalized  analytical  expressions  for  the 
contact areas for the spherical and conical parts: 
           =  (ℎ  + ℎ )[2  − (ℎ  + ℎ )],0 < ℎ  < ℎ ,       (2.5) 
            =     
  (ℎ  + ℎ  +
 
    











2.4 FE simulations 






The  indenter uses an analytic rigid model and  the sample model  is meshed with 5,420 



















2.4.2 Determination of the blunt radius a 
Fused Quartz is used as a calibration sample to obtain the area function because of 
its stable and well  recognized mechanical properties. Fig. 2.6  (a) shows FE simulation 
































lower  than  the  experiments. The  reason  is  that  the perfect  tip model overestimates  the 
sharpness of the tip and indents deeper than the actual indenter.  
2.4.3 Validation of the FE model 









































FEA, E (GPa)  72  70  65  68  68  66  68.17  67.60  73.00 
FEA, σy (GPa)  -  5.0  4.8  5.0  5.0  4.8  4.92  4.30  5.43 
 
2.4.4 Nanomechanical properties of ultrathin films 
2.4.4.1 Structure of multilayered sample 
A  major  objective  of  the  present  study  is  to  reliably  measure  the  mechanical 









metal  alloy  that  is  used  to grow  the magnetic material on. Note  that with advances of 
modern  HDD  technology  this  disk  structure  differs  from  others  reported  in  previous 
publications (Katta et al., 2010; Ovcharenko et al., 2010).  
To perform FE simulations, it is necessary to know the mechanical properties of 
each  layer.  In  the  present  work,  we  use  the  mechanical  properties  for  the  COC,  as 
measured and reported in the literature (Lee et al., 2006), i.e., E=138 GPa and H =14.5 
GPa.  The  yield  strength  is  calculated  through  a  relation  for  amorphous  carbon  films 
reported by Robertson, H=1.8 σy (Robertson, 2002). This coefficient correlates well with 
the  finding  that  elastic  materials  have  H=1.7 σy  (Cheng  and  Cheng,  1998),  and  with 
calculations  using  relations  proposed  by  Johnson  (1970)  (H=1.92 σy)  and  Ye  and 
Komvopoulos (2003) (H=1.98σy). The properties of the glass substrate are provided by 









2.4.4.2 FEA results of metal alloy 
To extract the mechanical properties of the magnetic layer, it is necessary to first 
characterize  the mechanical properties of  the  thicker  layer below,  i.e.,  the 90 nm thick 
metal alloy layer. Then the only mechanical properties to be determined would be those 









14 nm magnetic 





Figure 2.10 Experimental nanoindentation data  for elastic modulus and hardness  for  the metal 
alloy sample. 
 
The  first  four  nanoindentation  experiments  were  selected  for  the  FEA-fitting 























































Contact depth, hc (nm)
E













40  45  50  55  Average  Standard 
deviation 
FEA, E (GPa)  98  95  95  95  95.75  1.30 


























2.4.4.3 FEA results for the magnetic layer 




greatest  interest.  Firstly,  nanoindentation  experiments  were  performed  on  a  full  stack 
HDD sample and the measured elastic modulus and hardness are shown by Fig. 2.13. The 
reduced elastic modulus decreases gradually  from about ~135 GPa  to ~120 GPa,  from 
















Fig.  2.14  (a)  shows  the  F-h  curves  from  the  nanoindentation  experiments  at 
maximum loads ranging from 20 to 40 µN and (b) to (f) show the individual peak load 
























































Contact depth, hc (nm)
E
H
  90nm metal layer 
   Glass substrate 


























20  25  30  35  40  Average  Standard 
deviation 
FEA, E (GPa)  150  200  150  200  200  180  24.50 
FEA, σy (GPa)  3.0  2.8  3.2  2.8  2.8  2.92  0.18 
 
  Fig. 2.15 shows a typical 3D AFM image and cross sectional profile of the 










2.4.5 Discussion on the yield strength values by the FEA-fitting method 
Different from elastic modulus, yield strength as a fundamental material property, 
cannot  be  directly  measured  from  nanoindentation  experiments.  Normally  the  yield 



















































Fused Quartz  70.2  9.45  5.29  5.01  4.92 
Metal layer  112.7  9.82  4.57  4.71  4.58 
 
Regarding the 14 nm magnetic layer, all above hardness/yield strength relations 
are  not  applicable  as  its  elastic  modulus  and  hardness  are  inconclusive  from 
nanoindentation  experiments.  Even  using  an  extremely  sensitive  transducer  (Yu  et  al., 
2005), it is difficult to directly measure the mechanical properties of the magnetic layer in 
a multilayered HDD sample, referring to the nanoindentation data by Katta et al. (2010). 
Present  work  relies  on  nanoindentation  experiments  and  FEM  and  finds  conclusive 









2.5 Summary of Chapter 2 
Shallow sub-20 nm nanoindentation measurements  are  challenging because  the 




























responses  of  shallow  nanoindentation  experiments,  using  conventional  techniques. 















3.1 Introduction to nano-mechancal instruments 
The  present  chapter  presents  a  highly  sensitive  force-displacement  transducer 
capable  of  performing  ultra-shallow  nanoindentation  and  adhesion  measurements.  The 
transducer utilizes electrostatic actuation and capacitive sensing combined with MEMS 
fabrication technologies. Air  indentation experiments report a root-mean-square (RMS) 






force  transducer  is  also  used  to  perform  adhesion  measurements,  clearly  capturing  the 
pull-on and pull-off forces during approach and separation of two contacting surfaces. 
In  nanoindentation  experiments,  a  rigid  indenter  made  of  a  very  hard  material 
(usually diamond) is pressed into a test sample with either controlled load or controlled 
displacement, and  then withdrawn  from  the sample. During  indentation experiments, a 
transducer  measures  the  in-situ  force  and  displacement  responses  that  compose  direct 















by  more  advanced  thin-film  deposition  and  processing  techniques.  Performing 
nanoindentation measurements on  such  thin  films  is  challenging and  it  is  necessary  to 
develop more sensitive nanomechanical transducers. For instance, in order to obtain lower 
head-media  spacing  and  thus  higher  areal  density,  the  magnetic  storage  industry  has 




be  less  than  1%  of  the  maximum  indentation  depth.  That  is,  without  consideration  of 
substrate effects, the displacement resolution for measuring the 3 nm thick DLC coating 













Gao  et  al.  (2010)  presented  a  MEMS-based  force  instrument  that  employs  an 
electrostatic comb-drive to generate the actuation force. Compared to previous traditional 















displacement  noise  levels.  The  present  transducer  also  demonstrates  its  capability  of 
measuring  very  low  adhesive  forces  that  cannot  be  measured  using  conventional 
instrumentation.  
3.2 Instrumentation 








































up  electrode  and  the  lower  drive  electrode  to  actuate  an  attractive  electrostatic  force 
between the two plates. Then, the probe is pressed towards the sample surface to make an 
indentation.  The  oscillator  connected  on  the  two  drive  electrodes  has  two  output  AC 
modulation signals applied to the two drive electrodes. The two modulation signals have 
a phase difference of 180 electrical degrees and the center electrode picks up both signals. 




pick-up  electrode  and  the  differential  voltage  output  becomes  zero.  As  the  pick-up 
electrode moves towards one of the electrodes in accordance with movement of the probe, 






The  design  of  the  force  transducer  has  an  inherent  non-linearity  because  the 
capacitance between the electrode plates varies with the reciprocal of the spacing, given 
by Eqn. (3.1).  For the transducer shown in Fig. 3.1 that has a movable center electrode 
and  two  outer  fixed  electrodes,  this  non-linearity  in  voltage  output  relative  to  the 
displacement is typically large for large displacement movement, so the transducer is used 
only for small displacement that shows linear voltage output relative to the displacement.  
Yu et  al.  improved  the electronic circuitry  and  thus  reduced electronic noise,  and also 
reduced substantially the moving mass of the center plate and probe by using a hollow 
rotor plate (Yu et al. 2005).  
3.2.2 MEMS-based force transducer 
The  present  work  focuses  on  improvements  of  the  force  transducer  by  using 
MEMS fabrication, while the electrical circuitry remains as in the conventional system.  











Figure  3.2  Schematic  of  MEMS-based  force  transducer  showing  the  comb-drive  actuator:  (a) 
movable and fixed comb capacitors; (b) comb fingers and the overlapping area. 
 









.                  (3.4) 
The  displacement  sensing  also  relies  on  the  change  of  capacitance  due  to  the 
relative displacement of the movable comb with respect to the fixed comb.  Compared to 








within  a  0.3  mm  thick  cover  made  of  low-resistivity  silicon.  The  cover  protects  the 







3.2.3 Comparison of moving mass 
Both  conventional  and  MEMS-based  transducers  have  springs  to  suspend  the 
movable electrodes. The actuation force applied on the plates should be sufficiently light 
to make sure it is linear with distance:         =   .   The indentation force or reaction 
force from contact between the probe and the sample is given by: 






         =   ̈ +   ̇ +    +    ̈ +   ̇ +    ,        (3.6) 
where m  is  the moving mass of  the indenter, z is  the indentation displacement, c  is  the 
damping  coefficient,  k is  the  spring  constant,  and  δ  is  the  vibration  or  noise  of  the 
displacement. Substitution of Eqn. (3.6) into Eqn. (3.5) yields: 
           =            − (  ̈ +   ̇ +   )−    ̈ +   ̇ +    .      (3.7) 
Usually the indentation process is quasi-static and thus   ̈ +   ̇ » 0, so Eqn. (3.7) 
reduces to: 
           =            −    −    ̈ +   ̇ +    .        (3.8) 
A  desirable  force  actuation  system  should  be  able  to  minimize  the  difference 
between  the  input  actuation  force  Factuation  and  the  output  indentation  force  Findentation. 
Therefore, according to Eqn. (3.8), it is necessary to make     +   ̈ +   ̇ +    as small 
as possible, which provides direction for improving the system. 
A reduced moving mass can clearly decrease the noise term due to acceleration, 
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3.3  Results and discussion 
The  practical  measurement  accuracy  of  nanoindentation  systems  depends  on 
systematic measurement errors of the force generation and depth sensing, as well as drift 
rates.  Usually  air-indentation  experiments  are  performed  to  evaluate  the  force  and 


















used  in  this  work.    In  the  present  study,  we  follow  ISO  5725  Standard  on  Accuracy 
(Trueness and Precision of Measurement Methods and Results) that defines precision as 
the  standard  deviation  σ  (RMS  value)  of  the  measurement  data  (Fleming,  2013).  The 
definition assumes that the random noise is approximately Gaussian distributed and thus 
there is a 99.7% probability that any data falls within ± 3σ.  
  =  ∑ (   −  ̅) / 
 










Fig.  3.5  displays  the  force  and  displacement  RMS  resolution  values  of  the  TI 
standard and the MEMS-based transducers for test time durations varying from 5 s to 40 
s. The TI standard transducer reports a force resolution of 45 nN while the MEMS-based 
transducer  reports a significantly  lower  force resolution of 1.8 nN (25× improvement).  
Similarly, the TI transducer’s displacement resolution is 0.23 nm, compared to 0.019 nm 
for  the  MEMS  transducer  (12×  improvement).    Note  that  the  resolution  values  of  the 
















to  realistic  nanoindentation  or  adhesion/contact  experiments,  additional  vibrations  are 
introduced  when  the  indenter  is  contacting  with  the  sample  and  thus  force  and 
displacement noise values are typically higher. For example, Yu et al. (2005) showed that 
their  transducer  had  more  than  3  times  worse  force  resolution  and  2  times  worse 
displacement resolution when in contact.  We will investigate these values for the present 
transducer in the next section. 




is  10  µN  and  it  causes  a  plastic  deformation  of  2  nm.  At  such  small  peak  load  and 
displacement, the unloading curve easily mixes with the loading curve if the resolution is 
not  sufficiently  low,  as  is  the  case  for  the  TI  standard  transducer.  The  MEMS-based 












































force  resolution of 5 nN when  in  contact  and  remains almost  constant with  increasing 
indentation load.  
Regarding the displacement resolution, the transducer by Yu et al. (2005) reported 














Fig.  3.9  shows  the  extracted  nanomechanical  properties  of  the  Fused  Quartz 
sample,  based  on  the  shallow  nanoindentation  experiments  presented  above.    The 
reference  mechanical  properties  for  the  Fused  Quartz  (that  has  no  known  oxide  or 
hydration  layers)  are  69.6±5%  GPa  for  the  reduced  modulus  and  9.8±10%  for  the 




using  a  tip  probe  of  47  nm  radius.  Thus,  the  measured  property  is  the  mean  contact 









3.3.3 Drift rates 
The  drift  rate  is  another  critical  measurement  parameter  to  evaluate  the 
performance  of  a  nanomechanical  system.  Especially  for  shallow  nanoindentation 
measurements, a low drift rate is essential to ensure measurement accuracy. Both internal 
electrical  noise  and  external  mechanical  vibrations  contribute  to  the  drift  rate.    In  the 









using  the  same  load  function.  The  time  duration  between  every  two  nanoindentation 
experiments is 3 mins. At the beginning of an indentation experiment, both drift rates are 
high  because  of  temperature  differences  between  the  probe  and  the  sample  surface  or 
residual vibrations at the beginning of contact. The MEMS transducer begins from -0.5 
nm/s, while the TI standard transducer begins from a higher drift rate of -1.3 nm/s. After 
10 experiments (30 minutes),  the drift rate of  the MEMS transducer decreases to  -0.19 
nm/s, comparing  to -0.75 nm/s of  the TI Premier  transducer. After 20 experiments  (60 


























































































































two  state-of-the-art  commercial  nanoindentation  systems,  we  performed  three  types  of 


































































experiments:  air  indentation,  indentation  on  Fused  Quartz  and  adhesion  experiments.  
Experimental data show that the MEMS transducer exhibits significantly lower force and 
displacement resolutions, enabling the measurements of lower forces and displacements, 
encountered  in  shallow  indentations.  Air  indentation  experiments  using  the  MEMS 
transducer report an RMS force resolution of 1.8 nN and RMS displacement resolution of 
0.019  nm,  compared  to  45  nN  and  0.23  nm  for  the  TI  Premier  standard  transducer.  
Nanoindentation experiments on Fused Quartz report in-contact resolutions of 5 nN for 
force and 0.05 nm for displacement. Such low resolutions ensure quantitatively measuring 













4.1 Introduction to tribological characterization of thin films 
Solid  thin  films  are  widely  applied  in  electronic  devises  using  Micro/Nano-







The  DLC  coating  mentioned  above  has  been  made  molecularly  smooth,  with  a  room-
mean-square (RMS) roughness of less than 0.2 nm.   
As  one  result  of  smaller  thickness,  the  DLC  becomes  less  protective  of  the 
recording layer. In addition, there is increased probability for occurrence of “head crash” 
that brings  the head and  the disk  into direct contact and causes  tribology  induced data 
erasure (Xu et al., 2009). In another word, increased areal density through shortening the 










Nanoindentation  and  nanoscratch  techniques  are  widely  means  to  characterize 
nanomechanical and nanotribological properties of such nanoscale  thin films (Bhushan 






















sub-10  nm  indentation  experiments  and  measure  nanomechanical  properties.  Then  a 
regular  transducer  was  used  to  perform  shallow  nanoscratch  experiments  and  obtain 
nanotribological properties. Both nanomechanical and nanotribological properties were 
correlated with the bias voltage using the curve-fitting method. 
4.2 Experimental setup 
4.2.1 Sample description and instrumentation 
CoCrPt-SiO2  based  materials  have  been  chosen  as  the  recording  layer  for 
perpendicular magnetic recording media because of small grain size, high anisotropy and 
good thermal stability (Piramanayagam, 2007).  Fig. 4.1 depicts a cross-sectional view of 


































plastic  deformations  at  shallow  depths,  in  order  to  avoid  substrate  effects.  Calibration 
experiments  were  performed  on  a  standard  sample  (Fused  Quartz)  with  recognized 
mechanical  properties  (elastic  modulus=~69.6±5%  GPa,  hardness=~9.5±10%  GPa). 














4.3 Results and discussion 





















for  elastic  modulus  and  hardness  show  different  trends,  which  requires  knowledge  of 
contact  mechanics  to  interpret.  The  famous  10%  rule  states  that  the  indentation  depth 
should not exceed 10% of the film thickness to avoid substrate effects. It was found this 
rule has been misused and determination of the substrate effects should be more flexible 
in practice (Fischer-Cripps, 2006). The rule was proposed  to restrict  the domain of  the 














Calibration  experiments  were  performed  based  on  acknowledgment  of  elastic 
modulus of Fused Quartz  prior  to present nanoindentation experiments. Therefore,  the 
elastic modulus measurement before contact depths of ~4 nm in Fig. 4.4 are real reflection 






























































4.5  summarizes  averages  of  the  three  thin  films  and  correlates  them  with  their  bias 






Hardness  is  an  important  mechanical  property  quantifying  the  resistance  of  a 
material to plastic deformation. Note that hardness is not a fundamental material property 
but  can  be  related  to  one,  i.e.,  yield  strength.  The  famous  relation proposed  by  Tabor 
(2000)  correlates  it with a  yield  strength σy,  through H=3σy. This  relation makes good 
predictions  for  very  plastic  materials  (E/ σy >>1)  such  as  bulk  metals.  For  nanoscale 
materials with small E/σy ratios, the coefficient for H/σy is smaller than 3 and approaches 
E: y = -0.0001x2 + 0.098x + 141.75
H: y = -0.00002x2 + 0.0156x + 11.13













































































Hardness, H (GPa) 
Yield strengths, 
σy (GPa) 
Sample #1 (400 V) 157.94  14.84  7.17 
Sample #2 (100 V) 150.11  12.53  5.72 
Sample #3 (0 V) 141.75  11.13  4.97 
 
4.3.2 Nanoscratch 
In  the nanoscratch experiment,  the  transducer needs  input  for normal  force and 
lateral displacement vs. time. When the probe is controlled to slide on the sample surface, 









conical  part  is  29.6°,  making  the  depth  of  the  spherical  top  is  ~320  nm  nm  if  we  use 









deformation  of  the  layer  of  the  interest,  but  also  small  enough  so  that  the  plastic 









caused  by  such  a  high  pressure  was  measured  to  be  3.54  nm.  Moreover,  there  is  no 
significant displacement between at the boundary between the recording layer and the Ru 





















































for  substrate  effects  by  Chen  and  Vlassak  (2001).  As  for  sliding  contact,  the  stress 
distribution is nearer to the surface due to traction and thus there is less substrate effect. 
Therefore, we can estimate that even at the case of 90 µN, more than 80% of plastic wear 
of  present  scratch  experiments  is  from  the  recording  layer.  This  percentage  should  be 
higher at  lower scratch  load. However, at  the minimum load (30 µN), we also need  to 
consider effects of the 3-nm DLC coating. 
Fig. 4.9 (b) depicts residual depths of the three samples after scratch tests using 




because  of  the  DLC  coating.  After  that,  residual  depths  of  the  three  increase  almost 






Residual  depths  are  direct  measurement  from  experiments  and  dependent  on 
experimental  setup  such  as  the  scratch  load  and  tip  geometry.  Another  parameter  to 
represent  the wear  resistance of  the material  is  the  reciprocal of  the dimensional wear 
coefficient or the specific wear rate defined by Archard (1953): 
   = 1/  =
  
  
                (4.2) 
















Please  note  that  residual  widths  wr  are  similar  to  in-situ  scratch  widths  wi 
(Komvopoulos and Bogy, 1996). Then from in-situ depths shown in Fig. 4.9 (a), we are 
able to calculate the wear residual widths using the fitting: 




























































































                  (4.5) 










y = 0.0163x + 6.299
R² = 0.9991













































4.4 Summary of Chapter 4 
The  present  study  dedicates  to  characterizing  mechanical  and  tribological 
properties  of  14-nm  thin  films  through  nanoindentation  and  nanoscratch  experiments 















5.1 Introduction to amorphous hydrogenated carbon films 
Amorphous Diamond-like carbon (DLC) is widely used in industry as protective 
coating  material  because  of  its  high  hardness,  low  friction  coefficient  and  good  wear 
resistance  (Robertson,  2002;  Erdemir  and  Donnet,  2006).  Composition-wise  there  are 
different types of DLC including hydrogen-free amorphous carbon (a-C), hydrogen-free 
























hydrogen  reduces  friction  and  wear  of  amorphous  carbons.  One  explanation,  the 
graphitization  mechanism,  believes  that  hydrogen  promotes  the  formation  of  a  self-










(HAMR)  technology  (Kryder  et  al.,  2008),  there  is  increasing  interest  in  durability  of 
coatings  and  thin  films  at  high  temperature.  Meanwhile, many  MEMS/NEMS  devices 














a-C:H  films  of  ~150-500  nm  thickness  which  are  not  suitable  for  MEMS/NEMS 
applications.  In  addition,  the  tribology  properties  of  a-C:H  films  exhibit  thickness 
dependence  (Li  et  al.,  2014;  Lemoine  et  al.,  2004;  Yeo  et  al.,  2007).  Therefore,  it  is 












5.2 Experimental setup 
5.2.1 Samples 





from  a  hydrocarbon  gas  precursor.    Substrate  bias  was  used  to  modify  the  carbon 
properties during growth. 

























scratch  and wear  scanning experiments. However,  the high-temperature  cono-spherical 
probe  is  too  blunt  for  shallow  tribology  experiments.  As  a  substitution,  the  present 












−  ) ,ℎ  > ℎ                 (5.1b) 
For shallow tribological friction and wear experiments on thin films, an advantage 





The depth of  the spherical part of  the probe  is very small,  approximately 9 nm 
according  to Yu  et  al.  (2004).  In order  to protect  the probe and also  avoid directional 
dependence in the experiments, it is important to limit the contact between the probe and 




















displacement  responses  are  not  significantly  affected  by  simultaneous  thermal 
deformation. Fig. 5.3 shows  the  thermal drift  rates of  the system at  temperatures up  to 
300°C. At each temperature, there were 25 nanoindentation experiments conducted on the 
standard Fused Quartz  sample. The average drift  rates  increasing with  temperature  are 
reported,  with  the  average  drift  rate  at  300°C  being  less  than  0.2  nm/s,  which  is 





















































according  to  calibration  experiments.  Detailed  description  and  calibrations  of  this 
instrument  are  given  in  the  supporting  information.  Present  tribology  experiments  are 


































5.3 Results and Discussion 














































 (b)  
Figure 5.4 Continued 
 






































































































































at  the  peak  load.  Both  in-situ  and  residual  depths  show  similar  variation  trends.  They 
increase  with  temperature  and  cannot  recover  after  heating,  implying  irreversible 










5.3.1.2 Friction coefficient 
Low  friction  resistance  is  an  important  advantage  of  a:C-H  films  as  coating 
materials.  Fig.  5.8  reports  the  in-situ  friction  coefficient  during  the  ramp-load  scratch 
experiments. All friction coefficients are high at the beginning and then tend to be constant. 




































































gas  provided  on  the  sample  surface.  Oxygen  in  the  environment  can  promotes 
graphitization on the surface and this low friction region is the indicator of a graphitized 





































Normal scratch load (N)
25°C (before heating) (a)





















friction  coefficient  at  room  temperature  is  0.12,  which  is  in  good  agreement  with  the 
experimental data that reports friction coefficients for ultra-thin amorphous carbon films 
ranging from 0.1 to 0.16 (Bhushan, 1999; Tsui et al., 1995). As the temperature increases, 
























































































film  (sp2  carbon)  can  undergo  chemical  reactions  that  lead  to  adhesion  between  the 
diamond tip and the film, increasing the friction (Gao et al., 2002). Addition of hydrogen 
atoms to the a-C:H film saturates these sp2 and thus reduces adhesion induced friction. 




after  cooling  down  is  attributed  to  the  graphitized  surface  layer,  indicated  by  the  low 
friction region for light contact in Fig. 5.8 (c). 
Surface  roughness  is  an  important  factor  determining  which  of  the  two 
mechanisms  is  more  dominant.  For  smooth  samples,  there  are  more  asperities 
concentrated in a similar height and the integrated adhesion force is strong (Chang et al., 







friction  coefficient.  In  such  a  case,  material  properties  of  the  surface  are  dominant  in 
determination  of  the  friction  coefficient  and  the  graphitization  mechanism  can  well 
explain  the  friction  behaviors.  In  present  experiments,  a  rigid  spherical  surface  is 




5.3.2 Nanowear experiments 




































































100 200 300 25 (after) 
In-situ scratch depth, 
d (nm) 
2.31  2.42  2.64  2.93  2.40 
In-situ scan width, 
w (nm) 
47.74  48.86  51.01  55.39  48.66 
Mean pressure, 
p (GPa) 
11.18  10.66  9.78  8.30  10.76 
Total scanned area, 
As (µm2) 



























Fig. 5.11 (d). The highest pile-up in Fig. 5.11 (e)  is at  the right border,  indicating film 
delamination in this case.  Thus, there are two types of wear mechanisms for the carbon 
coating studied herein, out of  the four different wear mechanisms for ultra-thin carbon 













the  maximum  wear  depth  (~1.2  nm)  is  observed  at  300  °C.  Therefore,  the  tribology 


































  =   /(  ∙  )                 (5.4a) 
  =    /(  ∙  )                (5.4b) 
, where Vw is the wear volume, F is the normal load (10 µN), d is the total sliding distance 
equal to 1024 µm (2 µm length ×512 scans), and H is the hardness using values for mean 
contact pressure in Table 5.1. Based in Eqns. (3), Table 5.2 calculates the wear rates and 


















100 200 300 
25 
(annealed) 
Wear rate, k 
(mm3/Nm) 
2.04×10-5  3.27×10-5  1.89×10-4  4.54×10-4  3.80×10-4 
Wear coefficient, Kw 2.28×10-4  3.49×10-4  1.85×10-3  3.77×10-3  4.09×10-3 
 













Figure  5.13  Relationship  for  logarithm  of  the  wear  coefficient  ln(Kw) with  reciprocal  of 
temperature 1/T, with an R-squared value of 93%. The slope of the fitted linear relation is –Ea/kb.  
 
5.3.3 Structural studies using Raman Spectroscopy 
Two key parameters determining  the structural properties of DLC films are  the 
fraction of sp3 and the hydrogen content. Both parameters can be studied using Raman 
spectroscopy,  which  is  a  standard  non-destructive  and  commonly  used  tool  for 




















































2004;  Casiraghi  et  al.,  2005).  The  intensity  ratio  of  D  and  G  modes,  I(D)/I(G),  is 
proportional to the number of aromatic rings at the edge of the graphite domain and thus 
the size of the domain. Increase of the I(D)/I(G) ratio indicates clustering of sp2 sites into 
a bigger domain. Though, it  is not evident  if  there is sp3-to-sp2 transformation because 
ordering of sp2 sites without reduction of sp3 is also possible. Slight red-shifting of the G 
peak can be  correlated  with  reduction of hydrogen  content  as well  as  reduction of  sp3 
content. In reality, reduction of both hydrogen and sp3 content occur simultaneously. In 
conventional PECVD a-C:H films, a higher sp3 content correlates with a larger hydrogen 





























content.  This  is  because  hydrogen  converts  sp2  C  sites  into  sp3  =CH2  and  ≡CH  sites. 
Therefore, the a-C:H with maximum hydrogen content has a high sp3 content. On the other 





at  high  temperature  the  carbon  film  has  experienced  the  following  gradual 
changes/transformations. The first change is hydrogen effusion and emission, as it requires 
the  lowest  activation  energy  and  temperature  (<150  °C)  (Peng  et  al.,  2016).  One 
consequence of hydrogen effusion is sp3-to-sp2 conversion given risen by scission of both 
sp3=CH2  and  sp3≡CH  bonds  that  subsequently  promotes  formation  of  sp2-hybridized 
carbon.  These  changes  do  not  require  high  activation  energy  (high  temperature)  but 
gradually lead to clustering and ordering of sp2.  
5.4 Summary of Chapter 5 
The  present  chapter  investigates  nanotribological  properties  of  a  3  nm  a-C:H 
carbon film through nanoscratch and nanowear experiments utilizing a high-temperature 
nanomechanical system. The nanoscratch experiments capture in-situ friction coefficient 







friction  coefficient  of  the  3  nm  carbon  coating.    The  friction  coefficient  increases 
dramatically with temperature and its value almost doubles at 300 °C comparing with 
that  at  room  temperature.  Considering  that  the  present  sample  is  super-smooth,  we 
attribute the increase of friction mainly to stronger adhesion between the probe and the 
film after hydrogen effusion.  
(b)  The  nanowear  experiments  reveal  that  the  wear  coefficient  of  the  coating 
increases  exponentially  with  temperature.  An  activation  energy  is  obtained  by  fitting 





















6.1 Introduction to molecularly thin lubricants  
The spacing or clearance between the read/write elements of the recording head 
and  the disk has decreased  to  less  than 5 nm  to  increase  the areal density of magnetic 
storage, with current recording densities of the order of 850 Gbit/in2. As a result, there is 























Molecularly  thin  lubricants on  the head-disk  interface  (HDI) behave differently 
from  their  bulk  states.  Contact  and  shear  motions  make  the  physics  more  complex. 
Building on the previous MTL model,  the present study improves the earlier model by 
specifically  modeling  the  nanobehavior  of  the  lubricant  under  shear.    Specifically  it 
includes the MTL bonded ratio, the slip length and shear thinning, which were ignored in 
the earlier MTL model.  
6.2 Behaviors of molecularly thin lubricant under shear 
6.2.1 Rheology of polymer lubricant film 
Conventional fluid mechanics assume that the lubricant behaves as a Newtonian 
viscous fluid whose shear stress is linear with the shear rate, i.e.,   =   ̇. However, many 
complex  fluids  such  as  polymers  show  solid-like  (elastic)  behavior  under  certain 
conditions.  The  Pipkin  diagram  (Macosko  1994)  shown  by  Fig.  6.1  (Barnes,  2000) 
qualitatively  depicts  the  rheological  mapping  of  liquids  based  on  two  numbers.    The 
Deborah number is defined by the relaxation time λ divided by the characteristic time tf, 























solid-like,  but  show  characteristics  of  both.  As  for  PFPE  type  lubricants,  the  Deborah 




























































To  achieve  that,  experimental  works  have  been  done  to  measure  the  visco-elastic 




dominant  than  elasticity  in  a  nanonarrow  gap  filled  with  PFPE  lubricant.  Molecular 
dynamics  (MD)  simulations  by  Persson  et  al.  (2002)  also  show  that  molecularly  thin 
lubricants between two relatively sliding rough surfaces behave more liquid-like. These 








6.2.2 Lubricant structure 
Before further discussion of the Molecularly Thin Lubrication (MTL) model, it is 
necessary  to  introduce  the  polymer-based  lubricant  used  in  hard  disk  drives. 
Perfluoropolyether  (PFPE)  lubricants  are  widely  applied  in  micro  devices  for  several 
reasons: low surface tension so it can easily spread on solid surfaces; good chemical and 
thermal  stability  to  minimize  degradation;  low  vapor  pressure;  strong  adhesion  to  the 
substrate through functional bonds; and good lubricity for protection against contact and 
wear.  PFPE lubricants share similar structures as: 
X-O-[OCF2-CF2]m –[OCF2]n-X  (m/n~2/3). 










































6.2.4 Shear thinning 
Luengo et al. (1996) proposed a viscosity map with shear rate as shown in Fig. 6.3.  
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Compared  to  shear  thinning  literature,  there  is  very  limited  information  in  the 
literature about slip length of PFPE lubricants. The slip length is affected by many factors 
such  as  chemical  structure,  surface  roughness  and  shear  rates.  Table  6.3  summarizes 
experimental data for some complex liquids on surfaces of similar roughness as the head 











6.3.2 Modified governing equations  
The governing equation of the lubricant flow is a modified Reynolds equation with 
a slip factor f* so as to both satisfy the continuity equation and account for the wall slippage. 
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        (6.2) 
, where 
 f*= (U-UW)/U= h/(b+h).          (6.3) 


















nm,  i.e.,  b>10  nm.  Table  6.3  implies  that  for  all  tested  complex  fluids  over  smooth 






















































































































































































































lubricant. The present model  relies  in continuum mechanics  theory, which  is based on 








































until  recently  when  Zdol  was  replaced  by  PFPE  Ztetraol  and  Ztetraol  multidentate 
(ZTMD) that have more functional end groups, and thus offering stronger bonding with 
the carbon substrate (Kim et al., 1999; Watlman et al., 2010). Initially the slider has no 










*  Reprinted  with  permissions  from  “Lubricant  Transfer  Model  at  the  Head-Disk  Interface  in 




























the  lubricant  near  the  heated  spot  has  lower  lubricant  viscosity  and  higher  lubricant 
mobility.  The  thin  film  is  deformed  locally  due  to  thermocapillary  shear  stress  and 
evaporation, referred as depletion (Tagawa et al., 2010).  
In  the  present  work,  we  propose  a  lubricant  pick-up  model  that  accounts  for 
lubricant-lubricant interaction, bonding ratio and lubricant roughness and investigate their 
combined effects.  
7.2 Modeling in the literature  
First of all, it  is necessary to introduce and clarify some terminology of surface 
forces  in  lubricants.  There  are  mainly  three  components  for  the  surface  forces  in 
lubricants:  (1) van der  Waals  force, which  is  the  attractive or  repulsive  force between 
molecules or atom groups, and includes the London force (dispersive force), the Keesom 














7.2.1 Van der Waals Force 
If we employ the Leonard-Jones potential model (6-12 potential), strength of the 
attractive van der Waals force can be expressed by the 6th power term with a Hamaker 
constant, and  the repulsive component can be expressed by  the 12th power  term. For a 
lubricated disk surface and a dry slider surface with vapor as the medium, by integrating 
the  net  potential  energy  over  the  domain  and  assuming  the  lubricant  molecules  can 
approach the solid molecules as close as possible, then the intermolecular pressure on the 
lubricant surface is calculated by 
3 9 3 96 45 6 ( ) 45 ( )
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 
= - - - 
- - 
           (7.1) 
, where the positive terms with Hamaker constants AVLS and ALVS denote attractive forces 







Figure  7.3  depicts  the  intermolecular  pressure  variation  with  the  solid-liquid 
distance  D-h.  As  the  solid  distance  D decreases  closer  to  the  film  thickness  h,  the 
separation between solid and liquid surfaces drops to near zero. Then the last two terms 
of Eq. (7.1) become dominant and the intermolecular pressure can be written as 
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it can be found that a critical separation of 1.2d0 is needed to satisfy / 0aP h  = , where the 
attractive force reaches maximum. If the liquid-solid separation is larger than 1.2d0, the 
attractive force is dominant and the repulsive force is negligible. A corrected method to 












7.2.2 Disjoining Pressure of Lubricant Film 
The  concept  of  disjoining  pressure  was  introduced  by  Derjaguin  in  1936,  and 
defined as the negative derivative of the Gibbs free energy per unit area, with respect to 
film thickness. Considering a liquid film on a solid surface, disjoining pressure measures 
the  net  attractive  interaction  between  the  liquid  and  the  solid  surface.  The  concept  of 
disjoining  pressure  has  been  widely  used  for  determining  the  critical  fly-height  or 
clearance  in  HDIs,  e.g.,  (Tyndall  et  al.,  1999;  Karis,  2000;  Waltman,  2004;  He  et  al., 
2007). Disjoining pressure has three components: Van der Waals force, electrostatic force 
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and  solvation  force  (Derjaguin  and  Churaev,  1974),  as  shown  by  Figure  7.1.    For  the 
lubricant on a disk surface, there is no confinement between two surfaces so no solvation 
force  arises.  Considering  forces  on  liquid-solid  and  liquid-vapor  interfaces,  disjoining 
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,  where  AVLS  is  the  Hamaker  constant  for  vapor-liquid-solid  system  that  measures  the 








Parameters  AVLS (J)  ALVS (J)  d0 (nm)  γ0 (mJ/m2)  hm (nm)  α 














Figure  7.4(b)  depicts  the  stable  and  unstable  zones  based  on  the  disjoining  pressure 
gradient.  A  lubricant  coated  on  a  solid  surface  always  tries  to  form  films  of  stable 
thicknesses in order to minimize its surface energy.  
7.2.3 Existing Models for Lubricant Pick-up 
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           (7.5) 
,  where  Diskp  is  the  attraction  force  from  the  disk  given  by  Eq.  7.4;  Sliderp and  is  the 
attraction force from the slider.  
There are two widely used models to determine the critical clearance for lubricant 
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7.6(b).  Please  note  that  the  proposed  model  does  not  use  the  derivative  d∑π/dh=0  to 
determine the critical distance, but instead uses Σπ=0 after adding new term πlube to Σπ. 
Thus,  it  is  not  necessary  to  list  its  derivative  d∑π/dh.  After  considering  the  lubricant 
interaction, the proposed model predicts the maximum critical solid distance because it 
introduces  more  attractive  force  applied  on  the  disk  lubricant  from  the  slider  after 








Figure  7.6  (a)  Conventional  model  #1,  determination  of  the  critical  solid  distance  by 
setting    / ℎ = 0, without lube-lube interaction; (b) determination of the critical solid distance 
without  lube-lube  interaction  by  the  conventional  model  #1  and  with  lube-lube  interaction 
proposed  by  present  study,  both  Σπ=0,  while  conventional  model  #2  uses  Eq.  (7.5)  and  the 
proposed model uses Eq. (7.6) to calculate Σπ,. With film thickness h= 1nm, lubricant roughness 
σ=0, bonding ratio=0, other parameter values are from Table 7.1.  

























No lube interaction, 
conventional #2,
Σπ=0, Eq.(5)







7.4 Results and Discussion 
7.4.1 Comparison with Molecular Dynamics Simulations 
The MD simulation results by Wong et al. (2011) only considers Van der Waals 






Parameters  AVLS (J)  BVLS (J-m6)  ALVS (J)  BLVS (J-m6)  ALVL (J)  hP (nm)  d0 (nm) 






of   Diskp  is neglected. The conventional model #1 marked as  / 0d dhp =  was used in the 
literature  (Wong  et  al.,  2011)  to  compare  with  the  MD  simulations.  The  conventional 
model  #2  labeled  as  0p =  (without  lube  int.)  is  commonly  seen  in  the  literature 
(Waltman et al., 2010; Li et al., 2011).  The present work proposes the model designated 




better agreement with  the MD model at  lubricant  thickness  less  than 1.4 nm, which  is 
desirable in the hard disk drive industry.  Clearly, even though the effect of the lubricant 
interaction is small, compared to solid interactions, its effect cannot be neglected.  
7.4.2 Effect of Lubricant Roughness  
The  lubricant  roughness  adds  to  the  critical  clearance  where  lubricant  pick-up 




lubricant  RMS  roughness.  The  lubricant  roughness  here  means  the  roughness  of  the 
lubricant surface with respect to the mean plane of the solid surface as the reference (Pit 
et  al.,  2001).  Measurements  of  the  lubricant  roughness  can  be  achieved  using  Optical 
Surface Analyzer (Pit et al., 2001) or X-ray reflectivity (Mate et al., 2001). As the lubricant 
surface can be taken as within mean plane±3σ, then 6σ is used to account for maximum 

















































Lubricant thickness, h (nm)
∑π=0 (with lube int.),Eq.(6)
MD simulation, Ref.[23]







the  lube  roughness  play  much  stronger  role  in  determining  the  critical  solid  distance. 





Figure  7.8  Critical  solid  distances  DC (nm)  with  film  thickness  and  lubricant  roughness  3σ  at 
Hamaker constants AVLS for Liquid-Vapor-Solid systems of (a) 1×10-19 J and (b) 4×10-19 J. The 








































      (7.7) 
Based on Eq. 7.7,  the present work captures the case of any BR value and also 
proposes a  linear  relationship between  the critical  solid distance and  the bonding  ratio 
using the two extreme solutions at BR=0 and 1.  The detailed derivation is given in the 
Appendix C.2. 









=  - -     
  ë û
      (7.8) 
Correspondingly the critical clearance is obtained from C=D-2h-2d0. 
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Figure 7.8(a) shows how the total interfacial force calculated from Eq. 7.6 and Eq. 
7.7 varies with the bonding ratio:  The critical solid distance decreases with the bonding 
































the  lube-slider  interaction  is  playing  a  lesser  role  than  the  lube-lube  interaction  in 












8.1 Summary of the thesis 
As outcome of  a  research project  sponsored by  the magnetic  storage hard disk 
industry,  present  work  initially  aims  to  investigate  tribology  issues  at  the  head-disk 
interface. However, the hard disk drive is a very typical Micro-electro-mechanical system 
(MEMS) which involves applications of thin film deposition, material science, chemistry 
and  mechanics.  These  elements  are  included  in  an  interdisciplinary  subject,  tribology, 
















mechanical  failure  of  the  writing/reading  head.  For  the  sake  of  protection,  above  the 
recording layer there is deposited with amorphous diamond-like carbon (DLC) coatings 
with thickness of 2~4 nm to prevent mechanical damage. Besides, a mono-layer of PFPE 




(1)  Characterization  of  nanomechanical  properties  of  ultra-thin  films  is 
challenging.  The  conventional  Oliver-Phaar  method  may  not  be  applicable  because  of 
substrate effects. Thus, many previous work dedicates to remove substrate effects using 














(2)  In  the Chapter 3,  the  thesis proposed another means  to directly characterize 
nanomechanical  properties  by  developing  a  highly  sensitive  force-displacement 
transducer capable of performing ultra-shallow nanoindentation. The transducer utilizes 
electrostatic  actuation  and  capacitive  sensing  combined  with  microelectromechanical 
systems fabrication technologies. Air indentation experiments report a root-mean-square 
(RMS)  force  resolution  of  1.8  nN  and  RMS  displacement  resolution  of  0.019  nm. 
Nanoindentation experiments on a standard Fused Quartz sample report a practical RMS 
force  resolution  of  5  nN  and  RMS  displacement  resolution  of  0.05  nm  at  sub-10  nm 
indentation depths, indicating that the system has a very low system noise for indentation 
and adhesion experiments. The high sensitivity  and  low noise  transducer  is capable of 
obtaining high-resolution nanoindentation data at sub-5 nm contact depths.  In addition, 
the  sensitive  force  transducer  is  also  used  to  perform  adhesion  measurements,  clearly 
capturing the pull-on and pull-off forces during approach and separation of two contacting 
surfaces. This feature can also be useful for adhesion tests.  
(3)  With  the  highly  sensitive  transducer  introduced  above,  Chapter  4  performs 
shallow nanoindentation on three HDD samples with different sputtering voltages for the 
14-nm  recording  layer.  The  present  thesis  demonstrates  capability  of  directly 
characterizing nanomechanical properties of the three nanocompsite films. And also, the 








the  PMR  technology,  the  HAMR  (Heat  Assisted  Magnetic  Recording)  technology  has 
been taken as one of the two most promising technologies for the next-generation hard 
disks with higher areal densities, besides BPM (Bit Patterned Media). The work in the 
Chapter  5  focus  on  tribological  investigation  of  the  DLC  coating  at  high-temperature 
conditions through shallow tribology experiments on an ultra-thin (3 nm) hydrogenated 





Raman  analysis  was  performed  to  compare  the  chemical  structure  of  the  carbon  film 
before and after heating. The spectrum reveals both the hydrogen and sp3 content of the 
carbon  film  decrease  after  the  high-temperature  experiments,  which  contribute  to 
deterioration of the wear resistance of the coating. 
(5)  Previous  chapters  dedicates  to  tribological  studies  of  solid  thin  films  and 
coatings  of  the  magnetic  storage  device.  The  molecularly  thin  lubricant  addressed  by 







extensive  experiments  and  modeling.  However,  the  contact  happening  in  the  lubricant 
remains  unknown  or  not  clearly  investigated.  Considering  the  important  role  of  the 
lubricant, it is quite necessary to investigate the forces due to contact in the lubricant so as 
to understand the protection mechanism of the lubricant. Chapter 6 develops a mechanics 
model  to  account  for  nano  phenomenon  including  slippage,  nonlinear  viscosity  and 










interactions between  the  lubricant  films,  in addition  to  lubricant-solid  interaction.   The 
effect of lubricant roughness is also included in the proposed model, which is then used to 
predict critical solid distances as a function of lubricant roughness and average lubricant 







8.2 Recommendations for future work 











tribological  studies  of  the  carbon  film.  With  the  advanced  high-temperature 
nanomechanical  stage  (Hysitron  Xsol),  much  more  exciting  work  can  be  done  in  the 
future.  Tribological  properties  of  the  amorphous  hydrogenated  carbon  film  depend  on 
many  factors,  including  chemical  compositions  of  hydrogen,  sp2  and  sp3,  presence  or 
absence of oxygen, environment  temperature  and humidity. Future work can  look  into 
effects  of  these  factors  on  nanotribological  properties  of  ultra-thin  carbon  films 











out  temperature  dependence  of  mechanical  properties  such  as  softening  of  materials 
through  nanoindentation  experiments.  And  also  we  can  perform  high-temperature 
adhesion experiments to find out temperature dependence of surface energy. With these 
temperature dependence  relations, we are able  to extend  the current contact mechanics 
from  room  temperature  to  high  temperature.  Lastly,  we  can  perform  high-temperature 
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Assuming steady-state conditions and neglecting the velocity gradients along the 
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Using the boundary conditions for a slip case:  ( 0) ; ( )Wu z U u z h U= = = = , then 
we have the velocity profile: 
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By definition of the slip factor f*: 
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Obtaining the force per unit area (pressure) for lube-lube interaction: 
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Also neglecting the attraction from the lubricant itself, namely the second term on 
the RHS of Eq. 7.13, it reduces to: 
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Then the critical solid distance can be solved: 
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To the contrary, when BR is equal  to one (BR=1),  there  is no mobile  lubricant 
available for transfer, thus       = 0; and Eq. 7.4 reduces to: 
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, which is  the form widely used in the literature that  ignores lube-lube interaction. The 
solution for the critical solid distance is: 





D h d h d
A=
=                 (B.2.5) 
